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Abstract 

Mixts. of 15-50% antistatic agent and 50-85% fine, inorg. powder prevent static charging of polyamides for powder 
coating at concns. of 0.01-0.3 phr. Thus, adding 0.05% 3:1 mixt. of Si02 and C12H25NMe3+ CI- [112-00-5] to a 
powd. polyamide lowered the level of the fluidized bed by 19.6, 18.6, and 17.6% after 10, 60, and 1000 min, resp., 
and gave a sintered coating having a very smooth surface, compared with 0, 0, 0, and wavy, resp., when the Si02 
carrier was not used. 
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® Verfahren zum Vermindarn der elektrostatischen Aufladung von thermoplaatischen pulverfdrmigen Polyamiden 

Gegenstand der Erfmdung ist ein Verfahren zum Vermin- 
dern der elektrostatischen Aufladung von thermoplastischen 
pulverformigen Polyamiden zum Beschichten nach dem 
Schmelzuberzugsveriahren durch Zusatz von geringen Men- 
gen hochdispersen anorganischen Pulvem, wobei als Zusatz 
ein Gemisch aus 85 bis 50 Gew.% anorganischer Pulver und 
1 5 bis 50 Gew. % ausgewahlter antistatischer Mittel verwendet 
wird und dieser Zusatz in Mengen von 0.01 bis 0.3 Gewichts- 
teilen je 1 00 Gewichtsteilen Polyamidpuiver eingesetzl wird. 

(31 13 392) 
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Verfahren zum Vermindern der elektrostatischen Aufladung 
von thermoplastischen pulverf ormiqren Polyamiden 

Beschichtungspulver aus thermoplastischen Kunststof f en, 
die nach dem Schmelzuberzugs verfahren eingesetzt werden, 
neigen bekanntlich zu elektrostatischer Aufladung. Dies 
Suflert sich darin, daS das anhaftende Feingut nach Ab- 
5 klingen der Ladung sich von den groberen Pulvern trennt. 
Beim bekanntesten der Schmelztiberzugsverfahren, dem 
Wirbelsintern, wird dieser Feinanteil aus dem Wirbel- 
bett ausgetragen, was sich in dem storenden "Stauben" 
ausdriickt. 

lO 

Eine andere Erscheinungsform der elektrischen Aufladung . 
ist die Bildung von Agglomeraten im Wirbelbett, wobei 
unter erheblicher Vergroflerung des Wirbelbettvolumens 
die Wirbelqualitat bis hin zum Erliegen des Wirbelzu- 

15 standes verringert wird. Solche Agglomeratbildung im 
Wirbelbett erfolgt besonders dann, wenn Pulver unter- 
schiedlicher antistatischer AusrUstung oder ein ausge- 
riistetes mit einem nicht ausgerttsteten Pulver Oder zwei 
Pulver mit voneinander abweichender Korngr5i3enverteilung 

20 im Wirbelbett einander uberschichtet oder miteinander 
vermischt werden. 

Es ist bekannt, dafl die antistatische Aufladung ver- 
ringert werden kann durch Zusatz von hochdispersen anor- 
25 ganischen Pulver auf der Basis der Oxide des Aluminiums 
Oder Siliciums (Saechtling, Kunststoffe Plastics 1962, 
435, Seifen, Ole, Fette, Wachse 94, (1968) Seiten S49 
bis 858). 

30 Auch pulverf ormige thermoplastische Polyamide, insbe- 

sondere solche auf der Basis langerkettiger Lactame mit 
mehr als lO Kohlenstof fatomen, neigen v/egen ihrer ge- 
ringen Feuchtigkeitsaufnahme zu den geschilderten Er- 
scheinungen . 
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Aufgabe der Erfindung ist es daher, die elektrostat ische 
Aufladung von pul verf ormigen Polyamiden zu vermindern. 
Der gewunschte Zusatz sollte jedoch nicht die Eigen- 
schaften der Beschichtungen Oder auch des Wirbelbett- 
bades nicht verschlechtern. 

Die Losung der Aufgabe gelingt gemMB einem Verfahren, 
wie es durch den Patentanspruch beschrieben ist. 

Unter thermoplastischen pulverf ormigen Polyamiden der 
Erfindung werden solche verstanden, welche durch hydro- 
lytischc Polymerisation erhalten worden sind. Polyamide, 
welche nach dem Verfahren der anionischen aktivierten 
Lactampoiymerisation erhalten werden, stellen keine 
pulverf ormigen thermoplastischen Polyamide gemafl der 
Erfindung dar. Die pulverf Srmigen Polyamide sind vor- 
zugsweise Homopolyamide, es kannen jedoch auch Copoly- 
amide verwendet werden, deren Comonomeranteil den Wert 
von 15 Gewichtsprozent nicht Uberschreitet . Aufierdem 
werden unter den thermoplastischen Polyamiden der Er- 
findung auch Mischungen aus den genannten Homo- und/ 
Oder Copolyamiden verstanden. Vorteilhaft werden Poly- 
amide eingesetzt, mit durchschnittlich 8 bis 11 alipha- 
tisch gebundenen Kohlenstof f atomen pro Carbonamidgruppe, 
insbesondere ist der Hauptbestandteil Laurinlactam. Die 
relative Losungsviskositat der eingesetzten Pulver betrSgt, 
gemessen in 0, 5-%iger m-Kresollosung bei 25 °C (DIN 
53 727), 1,5 bis 1,8. 

Als Zusatz zum Vermindern der elektrostat is ch en Aufla- 
dung wird eine Mischung aus einem hochdispersen anorga- 
nischen Pulver, das auch als TrSger bezeichnet werden 
kann, und einem festen antistatischen Mittel auf der 
Grundlage ausgewShlter organischer Verbindungen einge- 
setzt. Es hat sica namlich gezeigt, wie in den vergleichs- 
beispielen gezeigt wird, dafc die Komponenten alle.in kei- 
ne hinreichende Verminderung der Aufladung bei den Poly- 



amidpulvern bewirken. Schliefllich wurde noch uberraschen- 
derweise f estgestellt, dafl die Mischung bei Wirbelsin- 
terpulvern auf der Basis anderer Thermoplasten, wie 
Polyvinylchlorid, keine Verminderung der Aufladung be- 
wirkt . 

Die anorganischen hochdispersen Pulver und die anti- 
statisch wirkenden organischen Verbindungen werden 
in Mengen gemischt, dafl die Mischung besteht zu 

8 5 bis 50 Gew.-% anorganischem Pulver und 
15 bis 50 Gew.~% organischem Antistatikum, 

entsprechend einem Mischungsverhaltnis von 5 : 1 bis 
1:1. Insbesondere betragt das Mischungsverhaltnis 
3 : 1, entsprechend einem Anteil von 75 Gevichtsprozent 
anorganischem Pulver urid 25 Gewichtsprozent organischem 
Antistatikum. 

Als hochdisperse anorganische Pulver eignen sich solche 
mit einem Primarkorndurchmesser von weniger als 10 ]im, 
vorzugsweise weniger als 1 urn bzw. mit Schuttdichten 
von weniger als 20 g/lOO cm 3 , vorzugsweise von weniger 
als 10 g/lOO cm 3 , insbesondere durch Hochtemperaturhydro- 
lyse der Chloride erhaltenen Oxide des Aluminiums und 
des Siliciums. 

Organische antistatische Verbindungen sind grenzf lachen- 
aktive, feste Stoffe mit einem Schmelzpunkt oberhalb 
30 °C der allgemeinen Formel 

a) "RX # in der R einen Alkylrest mit 10 bis 
14 Kohlenstoffatomen und X die Reste 
-N + (R") 3 Y~, -COOCH 2 -CH 2 -N + (R") 3 Y Oder 
-N + (R") 2 -ch 2 -COO*\r'' den Methyl- und/ 
Oder Ethylrest und Y den Sulfat-, Ethyl - 
sulfat- oder Chloridrest bedeuten oder 
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b) solche der allgemcinen Formel R'X', in der R' 
einen Alkylrest mit 14 bis 20 Kohlenstof fatomen 
bedeutet und X' die Reste -SO-jNa oder 
-NH m (CH 2 -CH 2 -OH) n darstellen. wobei m den Wert 
5 O oder 1. n den Wert 1 oder 2 und (m + n) den 

Wert 2 annehmen k6nnen. 

Geeignete Verbindungen der Gruppe a) sind 

Lauryltrimethylaromoniumehlorid. Bis- (cocosf ettalkyltriethyl- 
10 anunonium)-sulfat. My, " styldimethylethylammonium-ethylsulf at, 

Cocosf ettsaurecholinesterchlorid. N-Myristyl-N, N-diethylbetain, 
N-Lauryl-N, N-dimethyl-betain, N-Decyl-N.N-dimethylbetain; 
insbesondere geeignet sind Lauryltrimethylammoniumchlorid, 
Cocosf ettsaurecholinesterchlorid und N-Lauryl-N. N-dimethyl- 
15 betain. 

Geeignete Verbindungen der Gruppe b) sind 

Bis-hydroxiethylsteary'lamin. Bis-hydroxiethylpalmitylamin. 
Hydroxiethylstearylamin, Na-C 14 -C 20 -Alkansulfonat. 
20 Na-Octadecansulfonat, Na-Hexadecan-l-Sulfonat, insbesondere 
Bis-hydroxiethylstearylamin, Hydroxiethylstearylamin und 
Na -C 14 -C 2o -Alkansulfonat. 

Die Mischung wird erhalten durch Beschichten der anorgani- 
25 schen Pulver mit dem Antistatikum. Das Beschichten kann er- 
folgen durch Aufsprtihen von Losungen oder Dispersionen des 
Antistatikums oder durch Einbringen des anorganischen Pulvers 
in entsprechende Losungen oder Dispersionen und Entfernen 
des Lose- bzw. Dispersionsmittels nach dem Homogenisie en der 
30 Mischung. Es ist darauf zu achten, dafl der urspriinglicne 

hochdisperse Zustand der anorganischen Pulver moglichst er- 
halten bleibt. 

Falls erforderlich, kann durch Mahlen des Gemisches dieser 
35 Zustand erhalten werden. 



Die antistatische Mischung wird in Mengen von 0,01 bis 0.3 
Gewichtsteilen je 100 Gewichtsteile Polyamidpulver diesen . 
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zugemischt. Zur Erzielung einer moglichst homogenen 
Verteilung der antistatischen Mischung im Polyamidpulver 
wird vorzugsweise ein schnellauf ender Mischer verwendet 
Insbesondere erfolgt dieser Zusatz in Mengen von O, 02 
bis 0,2 je 100 Gewichtsteile Polyamidpulver. 



Die Prufung der Wirksamkeit der anorganischen, hochdis- 
persen Zusatze zu Polyamid-Pulvern gegeniiber den Aus- 
wirkungen elektrischer Aufladungen wurde mitt els fol- 
gender Tests durchgef uhrt : 

Wirbeltest: 

a) Mit der Mischung aus 2 Polyamid-Pulvern mit stark 
voneinander abweichender Ausrustung (Beispiele 1 bis 
7, Tabelle 1> . 

Bei diesem Test wird der zu prttfende beschichtete 
anorganische. hochdisperse Zusatz mit Hilfe eines 
Mischers mit variabler Tourenzahl in Polyamid-Pulver 
eingemischt und diese Mischung in einem Wirbelzylin- 
der mit der gleichen Gewichtsmenge eines mit nicht 
beschichteten anorganischen, hochdispersen Zusatzen 
ausgeriisteten Polyamid-Pulvers. Ciberschichtet und ver- 
riihrt. Der von unten in den Wirbelzylinder gefuhrte 
Luftstrom ist auf 30 % Uber dem fiir die Einstellung 
des sogenannten Wirbelpunktes benotigten Wert ein- 
gestellt. Bei fehlendem oder unwirksamem beschichte- 
ten Zusatz verschlechtert sich sehr schnell die 
Wirbelqualitat, und nach ca. 2 bis 3 Minuten kommt 
das Wirbeln ganz zum Erliegen. Dieser Zustand wird 
als "stehendes Bad" bezeichnet. Parallel mit der 
Verschlechterung der Wirbelqualitat geht eine Volumen- 
vergroflerung des Wirbelbettes einher. Ein Zusatz 
ist umso wirkungsvoller, je grSGer die Abweichung von 
diesem Zustand maximaler Aufladung ist. Darum wird 
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als Mafi far die Wirksamkeit eines Zusatzes die pro- 
zentuale Abweichung der sich einstellenden Wirbel- 
betthfche von der Hohe des "stehenden Bades" heran- 
gezogen, wobei von den MeBergebnissen in einem Wir- 
belzylinder mit der lichten Weite von 4,5 cm und 
einer Fiillhohe von ca. lO cm (insgesamt 60 g Poly- 
amid-Pulver) ausgegangen wird. 

b) Mit einem einheitlich ausgeriisteten Pulver (Beispiele 
8 bis 19, Tabelle 2) . 

Bei diesem Test wird der zu priifende beschichtete an- 
organische, hochdisperse Zusatz mit Hilfe eines 
Mischers (2 OOO U/min, 5 min Mischzeit) in Polyamid 
eingemischt und in einem Wirbelzylinder bei den im 
Test a) genannten Wirbelbedingungen der Unterschied 
der WirbelbetthShe bei Abwesenheit und Anwesenheit 
von Zusatzen bestimmt, ausgedriickt in Prozenten, be- 
zogen auf die WirbelbetthShe bei Abwesenheit von Zu- 
satzen. 



c) Mit der Mischung aus 2 Polyamid-Pulvern mit stark von- 
einander abweichender KorngrSflenverteilung (Beispiele 
20 bis 31 , Tabelle 3) . 

Bei diesem Test wird der zu priifende beschichtete an- 
organische, hochdisperse Zusatz mit Hilfe eines 
Mischers (1 500 U/min, 6 min Mischzeit) getrennt in 
normales Polyamid-Pulver und in ein Polyamid-Pi Iver 
mit erheblich hoherem Feingutanteil gemischt, dann 
letzteres \iber das erstere uberschichtet und schliefl- 
lich verrlihrt. In einem Wirbelzylinder wird bei den 
im Test a) genannten Wirbelbedingungen e'er Unter- 
schied der Wirbelbetthdhe bei Abwesenheit und Anwesen- 
heit von Zusatzen bestimmt, ausgedriickt in Prozenten, 
bezogen auf die Wirbelbetthdhe bei Abwesenheic von 
Zusatzen. 
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"Staubtest" mit einem einheitlich ausgerusteten Pulver 
(Beispiele 32 bis 34, Tabelle 4) . 

Bei diesem Test wird in einem geschlossenen Wirbel- 
zylinder, der oben einen Abgang hat, an dem ein mit 
als Filter fungierende Watte gefulltes Rohr be- 
festigt wird von unten durch eine Tritte eine best. 
Luftmenge d. das Pulver geleitet. Vor Versuchsbeginn 
wird die Watte durch 45miniitiges Durchblasen von 
Luft durch Eliminierung der anhaftenden Feuchte auf 
Gewichtskonstanz gebracht . Die Gewichtszunahme des 
Rohrchens gibt die hinausgeblasene Menge Polyamid- 
Pulver an. Diese gilt bei diesem Test als ein Ma 13 
fiir die Fahigkeit eines Zusatzes, die elektrische 
Ladung und damit die Haftung von kleineren Polyir.er- 
teilchen an den grofieren zu vermindem. 
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